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Time-saving process to monitor the integrity of fiit r banii in sterile 
systems, e.g. chemical industry uses a combination of diffusion t stina 
and blow-pr ssure testing 
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Abstract 



Microfiltra^on elements used in parallel are tested for Integrity involves using a combination of diffusion 
testing and blow-pressure testing. The tests take place under the condition that the diffusion arS fr^^^ the 
gas flow does not exceed the permissible flow volume at the respective test pressure 
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Die folgenden Angaben sind den vom Anmelder eingereichten Unterlagen entnommen 

Verfahren zur Durchfiihrung eines Integritatstests von Filterelementen 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Durchfiihrung 
eines Integritatstests von parallel geschalteten Filterele- 
menten zur Mikrofiltration. 

Ihr liegt die Aufgabe zu Grunde, ein Verfahren zur Durch- 
fuhrung eines Integritatstests von Filterelementen mit 
grofSer Filterflache und/oder in grower Anzahl in einem 
Filtergehause aufzufinden, das Integritatsaussagen von 
hoher Sicherheit liefert und/oder das mit einem reduzier- 
ten Aufwand gegenuber Einzelprufungen jedes Filterele- 
ments durchfuhrbar ist. Es wurde gefunden, daS bei 
Kombination des Diffusionstests und des Biasend ruck- 
tests auch dann eindeutige Integrationsaussagen getrof- 
fen werden konnen, wenn der durch Diffusion verursach- 
te GasflufS den maximal zulassigen Wert des Gasflusses 
bei dem jeweiligen Testdruck nicht iibersteigt. 
Das erfindungsgemaBe Verfahren ist insbesondere fur 
den Einsatz bei der Uberwachung der Integritat von Ste- 
rilfiltrationen oder Filtersystemen mit kleiner PorengroSe 
pradcstiniert, die vielfaltig in den Bereichen der Chemic , 
Pharma-, Lebensmittel-, Getrankeindustrie und Biotech- 
nologie angewandt werden. 
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Bcschrcibung 



'Mo Tirfindung bctriffi cin Vcrrahrcn zur Durchrohrung ci- 
ncs Tnicgrihiisiesis von parallel gcschaliclen Filrcrclctiicnien 
y.ur Mikrofihraiion. 5 

Das crfindungsgeinaBc VcrfaJircn /cichnel sich ciurch cine 
hohc ElTckiiviiiii unci Sichcrhcit bci dcr Brniittlung dcr Inie- 
gritat von Filicrclcnientcn in Filtrationsanlagcn aus, die mil 
einer groBcn Anzahl von Pllicrclcincnien oder mil groBfla- 
chigen Filicrclcnicnicn in einem Filiergchause ausgcstattet lo 
sind. Es isl insbesondere fur den Einsatz bei der Uberwa- 
chung der Iniegriiiii von Sierilfillrationen oder Filiersyste- 
nien mil kleiner PorengroBe pradestiniert, die vielfaltig in 
den Bereichen der Cheniie-, Pharma-, Lebensniittel-, Ge- 
irankeindustrie und Biotechnologie angewandl werden. 15 

Mikrofillrationssystenie, insbesondere zur Srerilfiltraiion, 
werden vor und nach der Fiiiraiion sogenannien Integritats- 
tcsis untcr>\'orl'cn, die die Filtrations- und Produktsichcrhcii 
gewahrleisten sollen. Hierzu gehorerrder Diltfusionstest, der 
Druckhalieiesi und der Blasendruckiest (engl. Bubble Point 20 
Test), die auch iin Pharmabereich mil besonderen Sicher- 
heitsanforderungen hinsichtlich der Sleri I filtration zugelas- 
sen sind. Diese Tests korrelieren init destxukiiven Bela- 
srungstesis, den sogenannien Bakierien-Challenge-Tests, 
bei denen mil standardisierlen Testkeiiuen nauh standardi- 25 
sierten Testmeihoden (ASTM 838-83) der Grad der Slerilfil- 
iration festgeslelll wird. 

Beim Diffusionstest erfolgt eine Messung des transmetn- 
branen, diffusiven Gasflusses (Fick'sches Gesetz) durch ein 
benetztes Filtemiaterial, der sich nach einseitigeni Beauf- 30 
schlagen des Fillennaierials mit einem unler Testdruck sle- 
henden Testgas einsiellt. Zur Durchfuhrung des Tests wird 
ein mit Flussigkeit wic zum Beispiel Wasser, Alkohol, Pro- 
duktflussigkeit benetztes Fi lie re lenient, beispielsweise eine 
Membran-Filterkerze, mit einem unter Prufdruck stehenden 
Priifgas, gewohnlich Lufl oder Slickstoff, beaufschlagt. Die 
Messung der GasditTusion erfolgi durch verschiedene Me- 
thoden, wie direkte Messung des Gasvoluniens auf der 
Reinseitc oder der auf der Anstroinseite des Filteniiaterials 
nachzuliefemden Menge, um den Testdruck aufrecht zu er- 40 
halten, oder durch Bestinuiien des Druckanstiegs auf der 
Reinseite oder des Druckabfalls nach Abstellen der Druck- 
gasquelle auf der Anstr5mseiie. Ini zuletzi genannten Fall 
liegt der Druckhaltetesi vor 

Beim Blasendrucktest wird ausgenutzt, daB die kapillare 45 
Steighohe in einer Pore eines Filter materials direkt propor- 
tional zum Durchmesser ist. Das bedeutet, daB zum Leer- 
drucken der Pore ein der kapillaren Steighdhe enisprechen- 
der Druck aufgebracht werden niuB, und je kleiner die Ka- 
pillare ist, uni so groBer muB der Druck sein. Wenn die er- so 
sten und groBien Poren frei geblasen werden, Iritt ein expo- 
nentieller Anslieg des Gasflusses durch diese Poren des Fil- 
tennaterials ein. 

Wahrend die durch echte Defekle in den Filtemiaterialien 
hervorgerufene Diffusion auf Grund der GroBenordnung bei 55 
kleinflachigen Systeinen eindeuug erkannt werden konnen, 
istdies bei groBfliichigen Fillersysiemen mit vielcn parallel 
geschalieren Filterelemenicn oder mit GroBftlierkerzen, die 
gegenwartig Filterflachen von bis zu 36 ni- aufweisen, nicht 
niehr moglich, da erlaubic Diffusionen und durch geringe 60 
aber schadliche Defekte hervorgerufene Diffusionen oder 
freie Gasflusse von gleicher GroBenordnung sind. Deshalb 
begrenzl beispielsweise die Deulsche Indusirienomi DEN 58 
356, Teil 2, Membranfilierelemenie Druckhalicpriifung, den 
Druckhaltetesi auf Mcmbranfiltcrclcmcntc mit einer nomi- 65 
nclien Porenweite bis maximal 3 pm und einer Filterflache 
bis maximal 2 nr. 

Die DE-OS 39 17 856offenbari Verfahren zur Erniiu lung 



einzelner defekicr I'ilierkcr/cn aus einer Vielzahl von Filier- 
kerzen in einem l-ilirationssysicm. Dabei wircl nach dcni so- 
genannien MehrpunktdilTusionslcst die DilTusion bei mehr 
als einem lestdruck durchgeluhrl, und aus dcr Sleigung der 
erhaliencn Kurvc werden Ruckschlusse auf die Integrilat der 
Filiereicmentc gczogcn. In diescm Verfahren wird ausge- 
nuizi, daB die Diffusion bei iniegcren Filterelemenicn linear 
zum angeleglen Testdruck steigi (im Bereich bis 80% des 
Blasendrucks), bei einem defekien Filterelemeni jedoch 
iiberproportional zunimmt. Nachleilig isl, daB nichi inimer 
eindeulige Aussagen getroffen werden konnen, wenn ein- 
zelnc Fiiterelemente eine im Grenzbereich liegende Diffu- 
sion aufweisen. Die genannte Offenlegungsschrift offenbarl 
dariiberhinaus ein Verfahren zur quasi parallelen Multiplex- 
niessung verschiedener Filtersysteme unterschiedlicher 
GroBe und Porositat durch einen einzigen Priiflauf. Dazu isl 
jedes System uber die abgehende Priifleitung durch ein Ven- 
til abspcrrbar und mit cincm Druckscnsor ausgcstattet. 

In der DE-OS 41 19 040 wird ein Verfahren zum schnel- 
len Tcsten des Betriebszustandes einer Vielzahl von parallel 
geschallelen Filterelenienten vorgeschlagen, die sich in ei- 
nem Filtergehause befinden und in eine Vielzahl von ab- 
sperrbaren Segmenten unlerteilt sind. Das Verfahren soli so 
durchgefuhn werden, daB die gesamte GasdurchfluBrate ei- 
nes unter einem Testdruck stehenden Tesigases durch das 
benetzte Filtemiaterial aller Fiiterelemente kollektiv gemes- 
sen und bestimmt wird, ob die gemessene DurchfiuBrate von 
einer ersten erwunschten DurchfluBraie um einen innerhalb 
eines ersten voreingestellten Bereichs liegenden Beirag ab- 
weichl. Die erwunschte DurchfluBrate entspricht der Situa- 
tion, in der die Hlter im intakten Zustand sind. Eine in dem 
voreingestellten Bereich liegende Abweichung soil anzei- 
gen, daB alle Fiiterelemente iiitakt sind. 

Nachteilig ist, daB diese SchluBfolgerung nicht eindeutig 
ist, denn in einem solchen Fall konnen auch defekte Fiiter- 
elemente in dem Filtergehause vorhanden sein, die mitihrer 
unerlaubten erhohten Diffusion bei der kollektiven Messung 
der gesamten DurchfluBrate nicht feslzustellen sind. 

Wenn dagegen die gemessene gesamte DurchfluBrate die 
erste erwunschte DurchfluBrate um einen Betrag ubersteigt, 
der groBer ist, als der durch den ersten voreingestellten Be- 
reich erlaubte Betrag, so soil das bedeuten, daB mindestens 
ein Filterelemeni nichl intakt ist. In diesem Fall wird der 
Gasdurchgang durch mindestens ein Segment gesperrt und 
die gesamte GasdurchfluBrate durch das benetzte Filtenna- 
terial der restlichen Fiiterelemente gemessen. Nun soli be- 
stimmt werden, ob diese gemessene DurchfluBrate von einer 
zweiien erwunschten DurchfluBrate, die der resultierenden 
verringerten Anzahl von Filierelementen entspricht, um ei- 
nen Betrag in einem zweiten voreingestellten Bereich ab- 
weicht. Eine Abweichung in dem zweiten voreingestellten 
Bereich soil anzeigen, daB ein Filterelement oder mehrere 
Fiiterelemente in dent gesperrten Segment nicht intakt ist. 

Nachteilig ist wiederum, daB auch diese SchluBfolgerung 
nicht eindeutig ist, denn in einem solchen Fall konnen auch 
defekte Fiiterelemente in den nicht abgespernen Segmenien 
vorhanden sein, die mit ihrer unerlaubten erhohten Diffu- 
sion bei der kollektiven Messung der DurchfluBrate nicht 
festzusiellen sind. Somit fuhrt das vorgeschlagene Verfah- 
ren nicht zwangslauflg zu richtigen Ergebnissen. 

Der Erfindung liegt daher die Aufgabe zu Grunde, ein 
Verfahren zur Durchfuhrung eines Integriialstests von Fil- 
lerelemenlen mit groBer Filterflache und/oder in groBer An- 
zahl in einem Filtergehause aufzufinden, das Integritaisaus- 
sagcn von hohcr Sichcrhcit licfcrl und/odcr das mit einem 
reduzierten Aufwand gegeniiber Einzelpriifungen jedes Fil- 
terelemeni s durchfuhrbar isl. 

Die Aulgabe wird durch das Verfahren mil den Merkma- 
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Icn (Ics Paicnianspruchs 1 gclosi. Voricilhalic Wcilcrbildun- 
gcn (icr lii'lindung wcrdcn durch die Kcnnzcichcn dcr ab- 
hiingigcn Paienlanspruchc dcfinicrt. 

Hs wurdc gcfundcn, daR bci Konibinanon des DilTusions- 
tcsis und dcs Blascndrucklcsis auch dann cindcutigc Inicgri- 5 
taisaussagon gcirotTcn wcrdcn konncn, vvcnn dcr durch Dif- 
fusion vcrursachic GaslluB den maximal zulassigcn Wen 
des Gasllusscs bci dcm jcweiligen Tesldruck nichi iibcr- 
sieigi. 

Das Verfahren wird fiir Filirationssystemc durchgcfuhrt 10 
mil Filierelementen zur Mikrofiltraiion, die in einem Filter- 
gchause auf inindestens einem Segment mil wenigstens ei- 
nem Filtereiement instailiert sind, wobei die Segniente ab- 
stroniseilig einzein absperrbar sind, ihre Filtereleniente par- 
allel geschaliet und jeweils mil den gleichen Filtemiaieria- i5 
lien ausgeriistet sind. In einer der Ausfuhrungsfomien der 
Erfindung ist im einfachsien Fall lediglich ein Segment mil 
einem Filtcrclcmcnt in dcm Fillcrgchausc instailiert. 

Nach deni erfindungsgemaBen Verfahren werden immcr 
nur Einheiten mit den geringsr moglichen Filterflachen ge- 20 
priift, das heiBi, es werden inuiier nur die Filtereleniente auf 
Integritat geprufl, die sich in einem einzigen Segments be- 
linden. Das stellt eine ersle iMaBnalinie zur Erhohung der Si- 
cherheit in der Integritatsaussage des Verfahrens dar. 

Eine zweile MaBnahine zur Erhohung der Sicherheii in 25 
der Integritaisaussage besteht darin, daB der durch Diffusion 
hervorgerufene GasfluB durch die benetzten Filtemiateria- 
lien der Filtereleniente eines Segments hindurch bei mehr 
als einem Testdruck durchgefiihrt wird und verglichen wird, 
ob einer der gemessenen Werte des Gasflusses einen ent- 30 
sprechenden maximal zulassigen Wert des Gasflusses bei 
dem jeweiligen Testdruck ubersieigt oder nicht, bei dem die 
Filtereleniente des Segments noch integer sind. Aus dem 
Anstieg der Kurve, bei der die Diffusion gegen den Test- 
druck aufgeiragen ist und einem Vergleich mit dem Anstieg :VS 
der Kurve fiir intakle Filtereleinente, werden als dritte MaB- 
nahme weilere Anhaltspunkie fiir den Integritalszustand der 
Filterelemenle des Segmenis erhalten. Eine vierte MaB- 
nahme zur Erhohung der Sicherheit in der Integritatsaussage 
besteht im Messen des Druckes des Testgases, bei dem eine 40 
cxponentielle Andcrung in dem GasfiuB durch die Filterele- 
niente eines Segments auftritt (Blasendruckpunkt). Bei die- 
sem Druck tritt cin freier FluB des Testgases durch nicht 
mehr mit Eussigkeit gefuUte Poren des Filtennaterials hin- 
durch auf. Dieser Blasendrucktestschriti ist immer dann 45 
durchzufuhren. wenn der gemessene Wert des Gasflusses 
(Diffusion) den maximal zulassigen Wert des Gasflusses 
(Diffusion) bei dem jeweiligen Tesldruck nichi ubersieigt. 

Insgesami wird das Verfahren in den folgenden Schritten 
durchgefiihrt: 50 

a) Benetzen des Filtermaierials der Filterelemenle mit 
Fliissigkeit, daniii die Poren des Filtermaierials mil der 
Flussigkeit gefiillt werden. 

b) Absperren der Abstromseiten der nicht zu leslenden 55 
Segmenie, wobei nur die Absu-omseiie des einen Seg- 
menles often blcibt, dessen Filterelemenle gelestci 
werden. 

c) Beaufschlagen der Filicrelenienle, vorzugsweise 
der Eingangsseite, mit einem Teslgas bei wenigsiens 6») 
einem Tesldruck, bei dem im Falle dcr Inlegrilai der 
Filtereleniente ein durch Diffusion verursachler Gas- 
fluB des Testgases durch das beneizte Filtennaterial er- 
I'olgen wiirde. 

d) Mcsscn dcs Gasflusses dcs Testgases durch das be- 65 
nelzie FiUcmialerial der Filtereleniente des abslromsei- 
lig geoffnelen Segments bei dem jeweiligen Testdruck 
pro Zeiieinheit, 
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e) Vergleichcn der gemessenen Wcrie dcs Gasllusscs 
mil einem maximal zulissigcn Wert dcs (jasllu.sses bci 
dcm jeweiligen Tesldruck, bei dcm die l-'ilierclcnicnic 
des abslromscilig gcotfncten Segments ncxrh inicgcr 
sind, 

0 Abbrcchen dcs Tests als nicht bestandcn. wcnn einer 
der gemessenen Werlc dcs (jasHusscs den maximal zu- 
lassigen Wert des Gasflusses bei dem jeweiligen Test- 
druck ubersteigi, oder 

g) Erhohen dcs Testdruckes dcs Testgases, wcnn kei- 
ner der gemessenen Werte des Gasflusses den maximal 
zulassigen Wert des Gasflusses bei dem jeweiligen 
Testdruck ubersieigt, bis eine cxponentielle Anderung 
in dem GasfluB eintritt, die durch einen freien FluB des 
Testgases durch nicht mehr mit Flussigkeit gefullie Po- 
ren des Filtemiarerials hindurch verursacht wird, 

h) Messen des Druckes dcs Testgases, bei dem die cx- 
ponentielle Andcrung in dcm GasfluB eintritt, 

i) Vergleichcn des gemessenen Wertes des Druckes 
des Testgases, bei dem die cxponentielle Anderung in 
dem GasfluB eintritt, mit einem minimal zulassigen 
Wert eines Druckes, bei dem die Filterelemenle des ab- 
slromseilig geoffnelen Segments noch integer sind, 
wobei ein Unterschreiten des minimal zulassigen Wer- 
tes des Druckes anzeigt, daB wenigstens ein Filtereie- 
ment dieses Segmentes nicht integer ist, wo aber ein 
Einhalten oder ein Uberschreiten des minimal zulassi- 
gen Wertes des Druckes anzeigl, daB alie Filterele- 
menle dieses Segmentes integer sind, 

j) Wiederholen der Schrilte b) bis t) beziehungsweise 
bis i) fiir jeweils ein weiteres Segment solange, bis die 
Filterelemenle samilicher Segmente nacheinander auf 
Tnteeritat petestet wiirHen 

Bei einer der Ausfuhrungsformen der Erfindung wird der 
GasfiuB des Testgases pro Zeiieinheit indirekt uber eine 
Druckanderung pro Zeiieinheit ermittelt. 

Bei einer weiteren Ausfuhrungsfomi wird der jeweilige 
Testdruck des Testgases fur den diffusiven GasfluB auf ei- 
nem konsianten Wen gehalten, wozu durch die Filiennate- 
rialien hindurchdiffundierendes Gas auf der Anstromseile 
entsprechend nachgeliefert wird. 

In einer bevorzugten Ausfiihaingsform der Erfindung 
werden als Fillermaterialien mikroporose Membranfiller 
verwendet, wobei die Flache von mehr als zwei iir beUragen 
kann. Dabei hat es sich als vorteilhaft erwiesen, wenn die 
Gesanitfilterflache der Filterelemenle 8 nr nicht ubersieigt. 

Die mikroporosen Membranfilter, die als Filiemiaieria- 
lien in den Filierelementen benuizi werden, unterliegen kei- 
nerlei Beschrankung hinsichtlich ihres Materials, aus denen 
sie bestehen. Vorziigsweise handell es sich um Membranen 
aus polymeren Werkstoffen. Besonders bevorzugt sind sol- 
che, die ausgewahlt sind aus der Gruppe der Polyamide, Po- 
lysulfone. Cellulose und Cellulosederivate, Polyalkane und 
ihre Halogenderivate, und Polyacrylniuile. 

Auf Grund der segmeniweisen Prufung der Filierele- 
mente auf Integritat uitt bei Mehrfachfillergehauscn mil ei- 
ner groBen Anzahl von Filierelementen, die wcil iiber 100 
Si lick betragen kann, neben der erhohten Sicherheii in der 
Integritatsaussage eine dculliche Aufwandsreduzierung ein. 
Die fur die Durchfiihrung des Integrilal5iest erforderliche 
Zeit wird reduziert und die zur Filu-alion zur Verfugung ste- 
hende Zeil wird vergroBert. 

Die Erfindung soli nun anhand der Figur und der Ausfuh- 
rungsbcispiclc niihcr crlautcrt wcrdcn. 

Dabci zeigi die Figur Mehrpunktdiffusionskcnnlinicn bis 
einschlieBlich Blasendruckpunklc fiir zwei Mchrfachfilter- 
gehiiusc, die jeweils mil drei 10"-Filierker/en gemaB dem 
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Bcispicl 3 bcslucki sind. 

Bei spiel 1 

l-iir die Durchfuhrung des Verfahrcns wird cin Piltcrge- 
hausc verwendet mil cineni Scgnieni, aufdeindrci l()-Zoll- 
Fiherkcrzen (PL F2, F3) des Typs Sartobran®-P der Sarlo- 
rius AG installicrt sind mil einer versiarklen Doppcl mem- 
bran der PorengroBc 0,45/0,2 urn, die bci einem Tesidruck 
von 2.5 bar und li^C cin sieriles Fillrat mil 100% Ruckhal- lO 
lung von Brevundimonas Diminula liefem, wenn ihre 
DurchfluBraic fiir Lufl < 18,5 ml/Minute betragt (Beneizen 
des Filtennaterials niit Wasser). Unier Beriicksichtigung ei- 
nes Sicherheilsbereichs wird festgelegl, daS die Filterkerzen 
bis zu einem maximal zulassigen Wen der DiffusionsfluB- 15 
rale von < 15 ml/Minuie als integer geltcn. Der minimal zu- 
lassige Wert des Druckes fur Lufl als Tesigas, bei dem eine 
cxponcnticllc Andcrung in dcm LuftfluB cintritt (Blascn- 
punkt) und bei dem die Filterkerzen als noch integer gellen, 
betragt 3.2 bar bei Messung mit dem aulomatischen Integri- 20 
tatsiestgerat Sartocheck®3 der Sartorius AG. 

Die frisch aus der Produktion stamraenden Filterkerzen 
weisen in der Regel LuftfluBraten zwischen 7 und 12 ml/Mi- 
nute auf. 

Die Filteniiaterialien der Filierkerzen Fl , F2, und F3 wur- 25 
den durch lO-miniitiges Spiilen mit deionisiertem Wasser 
von 20°C vollstandig benetzt, und die Filterelemenle wur- 
den mit Luft als Testgas mit einem Testdruck von 2,5 bar be- 
au tschlagt. Der mit dem aulomatischen Integritatstestgeral 
Sartocheck®3 kollekliv geniessene LuftfluB (Diffusion) be- 3») 
trug 47,6 ml/Minute. Damit wurde der Integritatstest nicht 
besianden, da die maximal erlaubte Gesamtdiffusion 45 mi/ 
min betragt und eine Druckerhohung auf den Blasendruck- 
punki wird nicht durchgefiihrt. 

Eine KontroUe der Diffusion jeder einzelnen Kerze ergab 
dabei, daB zwei der Kerzen eine' nicht mehr erlaubte Diffu- 
sion von 21J und 19 ml/Minute aufwiesen und somit als 
nicht mehr integer gelten, wahrend die Diffusion der dritten 
Kerze F3 eine Diffusion von 6,9 ml/Minute hatte, in Surame 
also 47,6 ml/Minute. 

Beispiel 2 

Fur die Durchfuhrung des Verfahrens wird ein Fillerge- 
hause verwendet mit zwei Segmenten (SI und S2), auf de- 45 
nen je drei 10-Zoll-Filterkerzen (Fl, F2, F3 und F4, F5, F6) 
des gleichen Typs wie in Beispiel 1 installiert sind. Die Fil- 
tennaterialien der Filterkerzen Fl bis F6.wurden durch 10- 
miniitiges Spiilen mit deionisicrtem^Wasser von 20*^C voll- 
standig benetzt, und die Filterelemenle wurden mit Lufl als 50 
lestgas mil einem Testdruck von 2,5 bar beaufschlagl. Nun 
wurde das Segment S2 abstromseitig abgesperrt und mit 
dem aulomatischen Integritatstestgerat Sartocheck®3 kol- 
lektiv der LuftfluB durch die Filterkerzen Fl, F2 und F3 des 
Segmentes SI mil 38,3 ml/Minute gemessen. Da der maxi- 55 
mal zulassige Wen des Lufiflusses, bei dem die Filterkerzen 
Fl bis F3 noch integer sind, 45 ml/Minute beu-agi, wurde 
der Tesidruck mit dem aulomatischen Integritatstestgerat 
Sartocheck®3 so weil erhohi. bis ein exponentieiler Anstieg 
in dem LuflfiuB eintrat (Blasenpunkt). Der gemessene 60 
Druck, bei dem der exponentielle Anstieg eintrat, betrug 
3.1 bar. Da dieser Wert den minimal zulassigen Druckwerl 
von 3.2 bar um 0,1 bar unterschreilel, bedeutet dies, daB 
mindestens ein Fihcrelement auf dem Segment SI nichl in- 
teger ist. ^ 

Nun wurde das Segment SI abgesperrt und die Diffusion 
der Filterkerzen F4 bis F6 im Segment S2 mil 22,4 ml/Mi- 
nute gemessen. Die Messung des Blasenpunkles ergab einen 
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Druck von 3.4 bar. Da dieser Wen cien minimal zulassigen 
Druckwerl von 3.2 bar um 0,2 bar ubersieigl, bedeutet dies, 
daB alle Fillerker/en des Scgmenis S2 integer sind. 

Fine Konlrollc der DifTusion jeder einzelnen Ker/e ergab, 
daB fiir das Segment SI die Fiiterkerze F2 eine nicht mehr 
erlaubte Diffusion von 16,2 ml/Minute aufwies und somil 
als nicht mehr integer gilt. Die Diffusion der Fiiterkerze F2 
betrug 10.8 ml/Mi nuie und die der Fiiterkerze F3 betrug 
1 1,3 ml/Minute. Fiir das Segment S2 wurden Einzeldiffusio- 
nen fiir F4 mit 7,1, fiir F5 mit 8,1 und lurF6 mil 7,2 nil/Mi- 
nule individueli gemessen. 

Allein durch die Messung des Lufiflusses (DiiTusion) und 
ohne Bestimmung des Blasendruckpunktes und dem Ver- 
gieich mit den zulassigen Werten, ware die defekte Fiiter- 
kerze F2 nicht zu emiilleln gewesen. Erst die Kombination 
von Diffusionsiest und Blasendruckpunktlest licferl ein zu- 
verlassiges Verfahren zu Bestimmung der Iniegriiat von Fil- 
icrcicmcnicn mil groBcr Filtcrflachc und/odcr in groBcr An- 
zahl in einem Filtergehause. 

Beispiel 3 

Zwei Mehrfachfilterkerzengehause mil jeweils 3 x 10" 
Filterkerzen werden mit einem Mehrpunktdiffusionstest ge- 
lestet. Gehiiuse 1 beinhaliet eine 10" -Fiiterkerze mil einem 
geringfugigen Defekt. Gehiiuse 2 beinhaliet ausschlieSlich 
integre Filterkerzen. Beide Gehause werden durch lO-minii- 
tiges Spiilen mit deionisiertem Wasser von 20°C vollstandig 
benetzt und die Filtereleinente einem Mehrpunktdiffusions- 
test bis zum Blasendruckpunki auf Iniegriiat getestet. Dabei 
slellt sich heraus, daB Gehause I eine erhohte Mehrpunkt- 
diffusionskennlinie hat als noniial ijblich. Bei einem Ein- 
punktdiffusionstest, d. h. ein Diffusionsiest bei nur einem 
Testdruck wurde diese Erhohung nicht ermittelt werden und 
ein Fehler nicht erfaBl werden. Die Mehrpunkidiffusions- 
messung bei mehreren, vorher bestimmten Testdrucken er- 
gibt eine Testgrafik in der gezeigt werden kann, daB ein In- 
tegritatstestfehler in Gehause I vorhegt. Dieses ist aus der 
Figur deutlich zu erkennen. In der Figur entspricht die 
Druckangabe von 14,5038 psi gleich 1 bar. 

Patentanspruche 

1. Verfahren zur Durchfiihrung eines Inlegritatstests 
von Filterelementen zur Mikrofilu-ation, die in einem 
Filtergehause auf mindestens einem Segment mit we- 
nigstens einem Filterelement installiert sind, wobei die 
Segnienie absu-omseitig einzeln absperrbar sind, ihre 
Filterelemenle parallel geschailet und jeweils mil den 
gleichen Filteniiaterialien ausgeriislet sind, das fol- 
gende Schrilie aufweisl: 

a) Benetzen des Fillermalerials der Filterele- 
menle mil Riissigkeit, damit die Poren des Filter- 
materials mit der Flussigkeit gefiilll werden, 

b) Absperren der Absiromseiten der nichl zu te- 
ste nden Segmenie, wobei nur die Abstromseite 
des einen Segmentes offen bleibi, desscn Filter- 
elemenle getestet werden, 

c) Beaufschlagen der Filterelemenle mit einem 
Testgas bei wenigstens einem Testdruck, bei dem 
im Falle der Iniegriiat der Filterelemenle ein 
durch Diffusion verursachter GasfluB des Testga- 
ses durch das benetzie Filtermalerial erfolgen 
wiirde, 

d) Mcsscn des Gasflusscs des Tcsigascs durch das 
benetztc Filtermalerial der Filterelemenle des ab- 
stromseitig geolYneien Segments bei dem jeweili- 
gen Testdruck pro Zciteinheii, 
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c) Vcrglcichcn dcr gcincsscncn Wcnc dcs (ias- 
flusscs mil cincni maximal zuliissi^cn Wcri dcs 
CjasHusscs bci dcin jewciligcn Tcsidruck, bei dciii 
die Filicrelciticnie dcs absiroinsciiig gcolTnctcn 
Scgnicnis noch inlcgcrsind, 5 
0 Abbrcchen dcs Tcsis als nichi bcstandcn, wcnn 
einer dcr geniesscnen Weric dcs Gasflusses den 
maximal zulassigen Wert des (Jasllusses bei deni 
jeweiligcn Tesidruck iibersteigt, odcr 

g) Erhohen des Tesldruckcs des Tesigascs, wcnn lo 
keiner der gemessenen Werte des Gasflusses den 
maximal zulassigen Wert des Gasflusses bei dem 
jeweiligen Testdruck ubersieigu bis eine exponen- 
lieile Anderung in dem GasfluB eintriu, die durch 
einen freien FluB des Tesigases durch nicht iiiehr 15 
mil Riissigkeit gefuUle Poren des Filtermaterials 
hindurch verursacht wird, 

h) Mcsscn dcs Druckcs dcs Tesigascs, bci dem 
die exponentielle Anderung in dem GasfluB ein- 
iritL 20 

i) Vergleichen des gemessenen Wertes des Druk- 
kes des Testgases, bei dem die exponentielle An- 
derung in dem GasfluB einlritl, mit einem minimal 
zulassigen Wert eines Druckes, bei dem die Filler- 
eleiiienle des absiroiiiseiiig gculTneien Segments 25 
nach integer sind, wobei ein Unierschreiten des 
minimal zulassigen Wertes des Druckes anzeigt, 
daB wenigstens ein Filterelement dieses Segnien- 
les nicht integer ist, wo aber ein Einhalten oder ein 
Uberschreiten des minimal zulassigen Wertes des 30 
Druckes anzeigt, daB alle Filterelemenie dieses 
Segmentes integer sind, 

i) Wiederiiolen der Scliriiie his f) he/iebiino^j- 
weise bis i) fiir jeweils ein weiteres Segment so- 
lange, bis die Filterelemenie sanitlicher Segnienic >5 
nacheinander auf Integritat getestet vvurden. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, wobei der GasfluB des 
Testgases pro Zeiteinheit indirekt uber eine Druckan- 
derung pro Zeiteinheit erniittelt wird. 

3. Verfahren nach Anspruch 1, wobei der jeweilige 40 
Testdruck des Testgases gemaB Schritt b) auf einem 
konstanten Wert gehalten wird. 

4. Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 3. wobei als 
Filiemiaterialien mikroporose Mcmbranfilier verwen- 
dei werden: 45 

5. Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 4, wobei Fil- 
tennaterialien mit einer Fliiche von mehr als zwei m^ 
verwendet werden. 

6. Verfahren nach Anspruch 5, wobei ein Segment mit 
einem Filterelement in dem Filtergehause installiert 50 
wird. 
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